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Beschreibung 

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Hersteliung von aniontensidhaitigen Wasch- und Reinigtingsmitteln 
eowie aniontensldhaitige und molensidhaltige Wasch- und Reinigungsmittei. 

5 [0002] Bei der Herstellung synthetischer. anionsscher Tenside werden die Tenside haufig in ihrer Saureform erhaiten; 
diese freien Sauren werden dann in waf3riger Losung mit waBrigen Neutralisationsmitteln oderfrockenen Neutralisa- 
tiOTsmitteln in ihre waschaktiven Saize uberfuhrt. Die waGrige Neutralisation besitzt den Nacliteil, daB entweder die 
Mischungen im allgemeinsn erst gelrocknet werden musssn, urn sie in festen Wasch- und Reinigungsmittein, die durch 
Gran ulierung ertialten werden, einsetzen zu konnen oder die f ert'igen Granuiate getrocknet werden muss en. In jungersr 

10 Zeit wurde daher wiedsrholt vorgesclilagen, die Tenside in ihrer Saursform durch eine naiiezu wasserfrsie Neutrali- 
sation, durch den Einsatz tester aikaiischer Verbindungen, insbesondere durch Natriumcarbonat, in ihre waschaktive 
Form zu Oberfuhren. Dabei entsteht jedoch eine starke Warmetdnung, die zu Verfarbungen des Tensids, zu einer 
unenwOnschten Erweichung der Mischung und dadurch zu Vecklebungen und Verbackungen fuhren kann. Deshalb 
Echiagt die dsutsche Patentanmeidung DE 22 03 552 vor, daB wahrend der Zugabe der Saure zu einem OberschuB 

IS eines gepulverten Neulralisationsmitteis und der anschlieBertdan Granulierung in einem Mischer ein Gas durch die 
IVllschung geblasen wird, das zumindest einen Teii des durch die Neutralisation entstandenen Wassers aus der Reak- 
tionszone transportlert, 

[0003] Die europaische, Patentanmeidung EP 352 1 35 schiSgt hingegen ein Verfahren vor, wobei die Aniontenside 
in ihrer Saureform in einem Mischer mit einem alkalischen Feststoff, der im Uberschufi vorliegt, neutralisiert werden, 

20 wobei der alkalische Feetstoff in dem Mischer vorgeiegt und das Aniontensid in Saureform \mgsam zugegeben wird. 
Wahrend der Neutralisationsreaktion soil die Temperatur 55 "C nicht uberschreiten. Die Warmetdnung der Neutrali- 
sationsreaktiai ist jedoch in sinigsn Falien so stark, daG eine normals Kiihlung des Reaktormantels mit \tesssr nicht 
ausreicht, sondcm da3 der Mantel mil flQssigem Stbkstoff gekuhit warden muB, urn eine Agglomeriarung und sine 
Ktumpsnbildung zu verhindern. 

S£ [0004] Im Buch von G. Jacobi und A. Lohr "Detergents and Textile Washing", VCH-Verlag (1987) werden auf Seite 
106 verschiedene aniorrtensidhatttge pulverformige Waschmittel beschrieben, die nach herkommlichen Verfahren her- 
stellbar sind. !m Buch von A,S. Davidsohn und B. Milwidsky "Synthetic Detergents", Longman Scientific & Technical 
(1987) wird auf den Saiten 200 - 202 als eines der moglichen Herstellverfahren fur Waschmittel die Granulation unter 
Zusatz fliissiger Tsnsidlosungen zur Mischung fester Bestandteiie beschrieben. Ein spezifisches Beispiei betrifft ein 

30 solches Verfahren unter Zusatz einer wafirigen Losurtg von ABS-Na. Uber die Pumpfahigkeit von Aniontensidlosungen 
bei niedrigen Temperaturen wird nichts ausgesagt, 

[0005] Es bestand die Autgabe, ein einfaches Verfahren zu entwickein, das die genannten Nachteiie nicht aufwelst. 
[0006] Gagenstand der Erfindung ist dementsprechend ein Verfahren zur Herstellung aniontensidhaitiger Wasch- 
und Reinigungsmittei durch Granulierung in einem Mischer, wobei in dem Mischer ein Feststoff vorgelegt wird, ge- 
3S kennzeichnet durch 

(a) separates t-ierstellen ainer aniontensidhaitigen Mischung, welche bis mindestens 20 °C flieB- und pumpfahig 
ist, durch leilwsise Neutraiisation sines odar mshrsrer Aniontenside ihn ihrer Saureform mit einem basisch wif- 
kenden, anorganischen oder organlschen Neutraiisationsmedium, 
'fo (b) Zugabe dieser aniontensidhaitigen Mischung zu einem in einem Mischer vorgetegten Feststoff odereinerFest- 

stoffmischung und 

(c) Granulierung der Bestandteiie zu einem schfitf- und rieselfahigen Granulat, 

wobei im Schritt (a) ein anorganischss oder organisches Neutralisationsmedium eingesetzt wird und der vorgelegte 
'ts Feststoff im Schritt (b) ein basisch wirkender Feststoff ist bzw. die Feststoffmischung im Schritt (b) cinon oder mehrere 
basisch wtrkende Feststotie enthalt und der basisch wirkende Feststoff bzw, die basisch wirkenden Feslstoffe minde- 
stens in den Mengen vorliegen, daB einevollstandige Neutralisation der Aniontenside in ihrer Saureiorm gewah.icistet 
ist. 

[0007] Die Herstellung der aniontensidhaitigen Mischung, welche cHe Teilneutralisation der Aniontenside in ihrer Sau- 
reform umfaRt, kann in Obtichen MischemoderRuhrkesselnerfolgen. Als organisches Neutralisationsmedium kommen 
im Prinzipalle basisch wirkenden organlschen Substanzen, dievorzugswelse Qbiiche Bestandteiie fester oder flQssiger 
Wasch- und Reinigungsmittei sind, in Betracht. Mit Vorteil werden dabet fliissige organische Neutralisationsmedien 
eingesetzt. Dabei kann das Neutralisationsmedium vorgelegt und das Aniontensid in Saureform bzw. die Aniontenside 
in Saureform hif>zugegeben werden oder umgekehrt. Bevorzugte flussfge organische NeuttalisatiOTsmedien sind Ami- 
ss ne, insbesondere Dimethylamin sowie Mono-, Dl- und Triethanolamin. 

[0008] Als Aniontenside kcxnmen die bekannten Sulfonate und Sulfate sowie Seifen aus vorzugsweise naSurlichen 
Fettsauren bzw. Fettsauregemischen in Betracht, Insbesondere ist der Einsatz von gesattlgtsn und ungesattigten Fett- 
sauren mitGs-Gig-Kettenlangen in Form ihrer Gemisohe und/oderdera-SulfofettsaurengesattigterCs-C-js-Fettsauren 
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bevorzugt. Mit besonderem Vorteil konnen auch Mischungen der genannten FettsaurGn und a-Sulfofettsauren mit 
weiteren Sulfonsauren Oder Alkylschwefelsauren, beispielswetse Alkylbenzolsulfonsaursn und Fettaikylschwefelsau- 
ren, eingesetzt werden. Das Mischungsverhaltnis zwischen dem vorgelegten, flQssigen und organischen Neutralisa- 
tionsmedium und den Aniontenslden in ihrer Saursform ist in Abhangigkeit von der Art der eingesetzten Aniontenside 
5 in ihrer Saureform vorzugsweise so zu bestimmen, daB nacin der Neutralisation eina Fiiissigphase erinalten wird, die 
nocli zwischen 5 und 20 "C, insbesondere zwischen 8 und 1 5 °C f!ie!3- und pumpfahig ist. Die FlieB- und Pumpfahigkert 
derartiger Mischungen ist normalerweise in einem Viskositatsbereich der Mjachung bei 1 bis 200 000 mPas (20 °C) 
gewahrleistet. 

[0009] In einer wefteren bevorzugten Ausfulnrungsform wird zur Herstellung der aniontensidhaltigen Mischung Im 
10 Schritt (a) zunachst eine Mischung aus ethoxyiierten Niotensiden und Aniontenslden in ihrer SSureform hergestellt, 
wobei vorzugsweise die ethoxyiierten Niotenside vorgelegt und die Aniontenside in Saureform hinzugegebsn werden. 
[001 0] Die ethoxyiierten Niotenside leiten stch von primaren Alkohoien mit vorzugsweise 9 bis 18 Kohlensfoffatomen 
und durchschnittiich 1 bis 12 Mo! Ethylenoxid pro IVlol Aikohoi ab, in denen der Alkoholrest Hnear oder in 2-Stellung 
methylverzweigt sein kann, bzw. iineare und methySverzweigte Reste im Gemisch enthalten kann, so wie sie Obiicher- 
15 weise in Oxoalkoholresten vorliegen. insbesondere sind iedoch Iineare Reste aus Alkohoien natrven Ursprungs mit 1 2 
bis 18 Kohlenstoffatomen bevorzugt, wie z. B. Kokos-, Talgtett Oder Oleylaikohol. Die angegebenen Ethojcyiierungs- 
grade stellen statistische Mittelwerte dar, die fiir ein spezielles Produkl eine ganze oder eine gebrochena Zah! sein 
konnen. Bevorzugte Alkoholethoxylale wsisen eine eingeschrankte Homologenverteilung {Narrow range ethoxylates, 
NRE)auf. Insbesondere sind Alkc^olethoxylate bevorzugt, die durchschnittiich 2 bis 8 Ethyianoxidgruppenaufweisen. 
so Zu den bevorzugten etioxyllerten AJkohoien gehoren betspielswelse Cg-Cn-Qxoalkohol mit 7 EO, Cis-C^g-Oxoaikohol 
mit 3 EO, 5 EO, 7 EO oder 8 EO und insbesondere Ci2-C,4-Alkohol9 mit 3 EO oder 4 EO, Cu-Cie-Alkohoie mit 3 EO, 
5 EOoder 7 EO und Mischungen aus diesen wie Mischungen aus C.,g-C-|4-Alkoho! mit S EO und Ci2-C-ie-Alkoho! mtt 
5EO. 

[0011] Als Aniontenside in ihrer Saureform eignen sich die beraits obengenannten Fsttsauren und Sulfofettsauren 

2S sowie weitere Sulfonsauren und Alkylschwefelsatirsn. Als MIontenside in ihrer Saureform vom Sulfonsauretyp kom- 
men Alkylbenzolsuifonsauren (Cg-C^is-Alky)), Olefinsulfonsauren, d.h. Gemische aus Aiksn- und Hydroxyalkansulfon- 
sauren sowie die Sulfonsauren, wis man sie betspielswelse aus C^g-Cig-Monoolefinen mit end- und innenstandigar 
Doppelbindung durch SuSfoniersn mit gasformigen Schwefeltrioxid erhait, in Setracht. Geeignet sind auch die Alkan- 
sulfonsauren, die aus C^g-Cig-Alkanen durch Sulfochlorierung und Sulfoxidation und durch eins anschlieftende Hy- 

30 droiyse bzw. durch Bfeulfltaddition an Olefine erhattlich sind, sows insbesondere die Ester von a-Sulfofeftsauren, z. 
B. die a-sulfonierSen Methylester der hydrierten Kokos-, Palmkem- oder Talgfettsauren. Geeignete Alkylschwefelsau- 
ren sind die Schwefelsauremonoester aus primaren Alkohoien naturllchen und synthetischen Ursprungs, insbesondere 
aus Fettalkoholen, z. B. Kokosfettalkoholen, Tafgfettalkoholen, Oleylalkohoi, Lauryl-, Myrislyl-, Palmityl- oder Slearyl- 
alkohol, Oder cien C-|Q-C2o-Oxoaikoho!en, und diejenigen sekundarer Alkohole dieser Kettenlange. Auch die Schwe- 

3S felsauremonoesler der mit 1 bis S Mol Ethylenoxid ethoxyiierten Alkohole, wie 2- Methyl -verzweigte Cg-C,.,-Alkohoie 
mit im Durch schnilt 3:5 Moi Ethylenoxid sind geeignet. Insbesondere ist es bevorzugt, mindestens zwei der genannten 
Anfonisnside in ihrer Saureform, beispieiswefse Fettsaure und Alkylbenzolsulfonsaure oder Fellsaure und Sulfofett- 
sauren von gesattigten urtd/odsr ungesattigten Fettsauren bzw, Sulfofettsaursalkylester gesattigter und/oder ungesaJ- 
tigter Fettsauren, einzusetzen. Dabei ist ss von besonderem Vorteli, wann zunachst die Fettsauren zu dem vorgelegten 

40 ethoxyiierten Niotensid und anschiieBend die weiteren suifierten Antontenslde in ihrer Saureform hinzugegeben wer- 
den. 

[0012] Diese Mischungaus Aniontensidin Saureform und ethoxyiierten Niotensiden kann in einem breiten Gewichfs- 
verhaltnis, vorzugsweise in einem Gewichtsveitiaitnis Aniontensid In Saureform zu ethoxyliertsm Niotensid von 1 : 0,5 

bis 1 : 30, insbesondere bis 1 : 20, hergesteitt warden. 
45 [0013] In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform wird die aniontensidhaltige Mischung im Schritt (a) durch 
teilweise Neutralisation einer Mischung aus einem oder mehreren Aniontensicen in Saureform und ethoxyiierten Nio- 
tonslden mit einem fasten oder flQssigen, Dasisch wirkenden Neulralisationsn-iedlum hergeslelll Dabei ist der Einsatz 
eines anorganischen Neutrallsationsmediums bevorzugt. 

[0014] Insbesondere ist bei der teilweisen Neutralisation ein Verfahren bevorzugt. boi dom im Schritt (a) eine anion- 
ic tensidhaltigs Mischung hergestellt wird, die 60 bis 85 G0W.-%, vorzugsweise 60 bis 80 Gew.-% Aniontensid in Saure- 
form und 5 bis 40 G8W.-%, vorzugsweise 20 bis 40 Gew.-% Aniontensid, jeweils bezogen auf die Menge des ursprung- 
lich eingesetzten Aniontensids in Saureform, enthalt, wobei die aniontensidhaltige Mischung bei Temperaturen zwi- 
schen 5 und 20 °C, insbesondere zwischen S und 15 °C, noch flieB- und pumpfahig ist. 

[0015] Das vorzugsweise anorganische Neutrafisationsmedium kann in fester Form oder in Fomi einer waftrigen 
SS Losung zu der Mischung hinzugegeben werden. ^torzugsweise wird als anorganisches Neutralisatlonsmedium testes 
Natriurrtfiydroxid oder eine wafirige Natriumhydroxidlosung, insbesondere eine konzentrierte, 40 bis 50 Gew.-%ige 
waBrige Natriumhydroxidlosung eingesetzt. Der maximal elnsetzbare Wassergehalt ist dabei abhangig von der Art und 
der Menge des eingesetzten Niotensids. Der Vteissergehalt soil auf jeden Fall so niedrig sein, dafJ im Schritt (a) keins 
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Gelterung auftritt. 

[001 S] Auch die nach disser bevorzugten AusfOhrungsform hergestellten aniontensidhaftigen Mischungen sind vor- 
zugsweisQ bsi Temperaturen zwischen 5 und 20 °C, rnsbesondere zwischen 8 und 15 °C, fliefJ- and pumpfahig, 
[0017] Fans gewunschl, kann die aniontensidhaitige Mischung ZLtsatziiclne Feststoffe, die vorzugsweise vor der Teil- 
s neutfaiisation hinzugegeben werden, und/oder weitere FlOssigkomponenten, die vor und nach der Teiineutraltsatton 
hinzugegeben werdsn, Gnthalten. Weitere geeignete inhaltsstoffe der aniontensidhaltigen Mischung sind beispieiswei- 
se optlsclie Auflieller, Duftstoffs sowie weitere K!etn!(omponer!ten, die Dblicherweise in Wasch- und Reinigungsmitteln 
eingesetzt warden. 

[0018] Falis gewtinscht oder zur Einsteiiung der Flje(3- und Punnpfahiigkeit erforderlich, kann die aniontensidhaltige 
10 Mischung zusatzliche FiOsslgantelie, die ubliche Bestartdteile von flOssigen oderfesten Wasch- und Relnlgungsmittein 
sind, enthaltan. Dabel kommen vor allem niedsre, vorzugsweise monofunktionelie oder multifunktionelle Ci-C^-Alko- 
ho!e wis EthanoL 1 ,2-PrGpandiol, Glycerin oder IVIischungen aus diesen, aber auch Aikylenglykolmonoalkytether und 
Poiyethylenglykole mit einer reialiven Moiekulmasse von vorzugsweise 200 bis 2000 und insbesondere von 200 bis 
600 in Betracht. 

IS [001 9] Die aeparat hergestslite aniontensidtiaitige Ivlischung wird nun im Schritt (b) in einen handalsublichen Mischar, 
beispielsweise in einen Lodige-Mischer oder einer Drais-Mischer, gegeben, in dem ein Feststoff cder eine Faststoff- 
mischung vorgeiegt wurde. Dabei erlorgt die Zi-gabe der aniontensidha tigen Miscii;jng zuroptimalen Vsrtenung vor- 
zugsv\/eise uber DOsen. Die Zugabe kann aber auch manueii, duroh SchOtlen erfolgen. 

[0020] Es konnen dabei spruhgetrocknete Pulver, granulierte Oder agglomerierle Partikel, aber auch Puiver eings- 

20 setzt werden, die durch einfaches Vemnischen der einzeinen Puiverbestandtede erhalten vi/erden. Wegen derteilweisen 
Neutrallsatbn der AniontenskJe in ihrer Saureform im Schrrtt (a) ist es jedooh erforderlich, daB der im Scinritt (b) vot- 
gelegte Feststoff basisch wirkend ist bzw, die FeatstoffriRiscliiing mindestens einen basrschwif kenden Feststoff enthaft. 
[0021] Der im Ivlischer vorgelegta FesSsloff oder die Feststoffmischung besteht vorzugsweise mindestens aus einem 
alkalischen anorganischen Satz aus der Gruppe Alkalicarbonal, Alkalibicarbonat und Alkaiisilikat mil einem molaran 

2£ Verhaltnis M20:Si02 von 1 : 1 bis 1 : 4,0, wobei M vorzugsweise Natrium oder Kaiium bedeutet. Dabei werden die 
alkalischen Salze in einer Menge vorgeiegt, die groSer ist ais die zur Neutralisation der gegebenenlalls noch vorlian- 
denen Aniontsnslde in ihrer Saureform erforderlkihen Menge. Bsvorzugt ist der Einsatz der Natriumsalze der anorga- 
nischen Feststoffe, insbesondere der Einsatz von Natriumcarbonat oder einer Mischung aus Natriumcarbonat und 
Natrlummetasilikat und/oder Natriiimsllikat mit einem moiaren Verhaltnis NagO : SiOg von 1 ; 1,9 bis 1 : 3,5. 

30 [0022] In einer bsvorzugten AusfOhrungsform der Erfindung wird dabei im Schritt (b) sine Feststoffmischung vorge- 
iegt, wobei die f\1ischung Alkaiicarbonat oder eine Mischung aus Afkalicarbonat und Alkalisilikat mIt einem moiaren 
Verhaltnis von 1 : 1 bis 1 : 3,5undgegebenenfalls mindestens eiriemweiteren Feststoff, beispieteweise aus der Gruppe 
der Buildersubstanzen wie Phosphate, vorzugsweise Natriumtripolyphosphat, und Zeolithe, vorzugsweise Zeolith NaA 
in Waschmittelqualitat, oder beispieisweise Sulfat, vorzugsweise aber solche Feststoffe enthalt, die auch bei der Zu- 

3B gabe einer Im Schritt (a) erhaltenen tellneutrallsierten aniontensidhaltigen Mischung keine chemische Veranderung 
erfahren. Zu der Istzteren Gruppe gshoren auch sinige ubliche feste organische Bestandteile von W&sch- und Retni- 
gungsmitleln, beispielsweise Vergrauungsinhibitoren wie anionische und/oder niclitionische Ceilulose-Derivate, ins- 
besondere Cafboxymethylcellulose (CMC) und/oder Methylcellulose (MC), und Polyvinylpyrrolidon (PVP) oder 
Schaurriinhibitofen wie Silikons oder Paraffinoie auf granularen Tragern und Fettalkylphosphorsaureestern. 

40 [0023] Insbesondere isl dsr Einsatz einer alkalischen Feststoffmischung im Schritt (b) bevorzugt, die 20 bis 40 Gew.- 
%, vorzugsweise 25 bis 35 Gew.-% Natriumcarbonat, 30 bis 40 Qew -%, vorzugsweise 32 bis 40 Gew.-% wasserhal- 
figes Oder wasserfreies Natrlummetasilikat und 25 bis 40 Gew.-%, vorzugsweise 25 bis 35 Gew.-% Natriumtripoly- 
phosphat und/oder Zeolith, jeweils bezogen auf die Feststoffmischung, enthalt. 

[0024] !n einer besonders bevorzugten AusfOhrungsform der Erfindung wird nur ein Tell und vorteilhafterweise nur 
45 ein Tell der obengenannten Feststoffmischung, etwa 30 bis 70 Gew,-%, vorzugsweise etwa 35 bis 60 Gew,-% der 
insgesamt vorhandenen Feststoffe im Schritt (b) vorgelegt. 

[0025] Der Rest der Feststoffe wird erst im AnschtuB an die Zugabe der aniontensidhaltigen Mischung und nach der 
voltstandigen Neutralisation der gegebenenfalls noch vorhandenen Aniontenside in ihrer Saureform vorzugsweise por- 
tionsweise Im Schritt (c) hinzugegeben. Insbesondere ist es bevorzugt, das durch Granulierung dsr Bestandteile er- 
50 haitene schiitt- und rieselfahige, nicht zu Verklebungen neigende Granuiat am Ende der Granulierung mit einem Tell 
des Trlpolyphosphats und/oder des Zeollths abzupudern. 

[0026] Die separate Herstellung der aniontensidhattigen Mischung bietet den Vbrteil, daB ein Tell der durch die Neu- 
tralisation hervorgerufenen Warmeentwicklung Im Schrttt (a) entsteht, sodaB die Warmetonung im Schrftt (b) geringer 
Ist, vrodurch Temperaturen oberhalb 40 "C, insbesondere obarhaib 36 "C, Im MIscher vermieden werden. Dadurch 
ss kann sichergesteilt werden, daf3 kelne Verklumpungen und Verklebungen des Granuiats auftreten, Glelchzeitig kann 
durch die geeignete Wahl an organlschen flussigen Bestandtellen der Gehalt an Wasser in der aniontensidhaltigen 
Mischung so niedrig gehatten werden, daB nach der Granulierung kein abschllefJendsr Trocknungsschrit! erforderlich 
Ist. 
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[0027] Die erfindungsgemaS hergestellten Granulate sind schOtl- und rieselfahig, nicht klebend, nahezu staubfrei 
und konnen mit flQssigen bis pastosen Oder oligen Bestandteilen beaufschlagl werden. 

[002B] in einer weiteren besonders bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung werden die erfindungsgemalBen 
Granulate mit niclntionlschen Tensiden, vorzugsweiee mit den cfcengenannten nichtionlschen Tensiden beaufschlagt. 

5 [0029] Herkdmmnclne Granulate des Standee der Technik konnen nicht oder nicht sofort mit der Menge an Nioten- 
siden beaufschlagt werden, welche der theoretischen Aufn^mekapazitat dsr Granulate entsprbht. Sie verklumpen 
und verkleben bereits bel siner geringeren Menge und sind dann nicht mehr verarbeltbar. In einigen Fallen reicht eine 
gswisse Rsifezsit aus, urn die Verarbeitbarkeit der Granulate wiederherzusteilen und gegebenenfalls sogar welters 
Mengen an Niotensiden autzubringen, bis die theoretische Aufnahmekapazitat der Granulate erreicht ist. 

10 [0030] Uberraschenderweise wurde nun festgestelft, da(3 die srfindungsgemaB hergestellten Granulate direkt mit 
der Menge an Niotensiden beaufschlagt werden konnen, welche der theoretischen Aufnahmekapazitat der Granuiate 
entspricht, wobei die Verarbeitbarkeit der Granulate nicht beeintrachtigt wird. 

[0031] Die granularen Wasch- und Reinigungsmittel, die durch das erfindungsgemaBe Verfahren hergestellt werdan, 
enthaltGn vorzugsweiss bis 30 Gew.-%, insbssondere 10 bis 25 Gew.-% an anionischen und nichtionlschen Tensiden 
sowis 50 bis 80 Gew,-% der in den Schritten (b) und (c) vorgelegten oder hinzugegebenen Feststotfe wie Natriumcar- 
bonat, Natriumdisilikat und/oder Natriummetasllikat, Tripoiyphosphat und/oder Zeoiith und gegebenenfalls weitere 
Festslofte wie Carboxynnethyloellulose und Feltalkylphosphorsaureester. Dabei enthalten Waschmittel, die in gewerb- 
lichen Waschereien elngesetzt werden, vorzugsweise bis 30 Gew.-% und insbesondere 0 bis 25 Gew.-%2eol!th, be- 
zogen auf waaserlreie Substanz. Der Anteil der ethoxyllerten Niotenside im fertigen Granulat betragt etwa bis zu 20 

20 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 18 Gew.-% und insbesondere nnehr ais 10 Gew.-%. Der Anteil der Obrigen Bestandtsile 
einschlieBiich des nicht chemtsch gebundenen Wassers betragt vorzugsweise maximal 5 Gew.-%, insbesondere 0 bis 
3 Qew.-%. Falls gewOr>scht, konnen denn Granulat weitere Konr^ponenten , beispielsweise Bieichmittel , Bieichaktivator 
Oder Enzyme vorzugsweise in graiularer Fornri zugemischt werden. Das SchOttgewicht der Granulate liegt in bekannter 
Weise in Abhangigkeit des eingssetztsn Mischers und Granulators und der Bstrlebsbedingungen des Mischers und 

2S Gr^uiatofs im allgemeinen zwischen 400 und 1 300 g;^, vorzugsweise zwischen 450 und 1100 g/). 

Beispiele 

1. Beispiel : Hersteilung der aniontensidhaltigen IVlischungen 
[0032] 

a) In einem 300-1- Ruhrkeesel warden 208 kg Isotridecylalkohol mit 8 EC vorgeisgt. Nacheinander wurden hierzu 
20 kg Cg-CTg-Fettsaure und 57 kg C^g-Alkylbenzofsulfonsaure unter Ruhren hinzugegeben. AnschiieSend erfolgte 

3S die Zugabe von 3,5 kg Natrlumhydroxidplattchen, Dies fuhrte zu einer 34 %igen Neutralisation der Aniontenside 

in ihrer Saureform. 

b) Es wufde sine Mischung wie unter a) angegeben hergestellt, jedoch mit 7 kg einer 50 Gew.-%igen waflrigen 
Natronlauge anstelle des festen Hydroxide. 

40 2. Beispiel : Hersteilung der staubfrelen Granulate 

[0033] In sinem 1500-l-Pflugscharmischerder Firma Lodige wurdan 105 kg Natriumcarbonat, 215 kg Natriummeta- 
sllikat (wasserfrei), 6,5 kg Carboxymathylcellulose und 10 kg C,g-C.,g-Fettalkylphosphorsaureaster vorgelegt. Zu die- 
eer Mischung wurden 72 kg der gemaB Beispiel 1 a) bzw. 72 kg der gemaI5 Baispiei 1 b) hergestellten ansonterisid- 

4S haltigen Mischung hinzugegeben und 3 Minuten bis zur vollstandigen Neutralisation der Aniontenside in ihrer Saure- 
form gemischt. Dabei stieg die Temperatur nicht uber 36 °C. Dann erfolgte die Zugabe von weiteren 60 kg Natrium- 
carbonat in 2 Portionen und abschlieBend die Zugabe von 1 82 kg Natriumtripolyphosphat. Es wurde solange granuilart, 
bis ein schOtt- und rieselfahiges, nicht kiebendes und staubfreies Produkt erhalten wurde. Das SchOttgewicht der Gra- 
nulate 2 a) und 2 b) betrug jeweils etwa 915 g/l. 

50 [0034] KomgroUenverteilung (Siebanalyse) des Granuiats 2 a) in Gsw.-% (die Verteilungan fur das Granulat 2 b) 
untsrschied sich nicht wesentlich hiervon): 



> 1,Smm 


>0,8 mm 


> 0,4 mm 


> 0,2 mm 


> 0,1 mm 


<0,1 mm 


2,5 


41,7 


35,8 


14,1 


1 5,9 





[0035] Der Anisil der Granulate mit einer KomgroOe Weiner als 0,1 mm (Staubanteil) betrug 0 %. 
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3, Beispiel: Beaufschlagung rr 



[0036] Das Granulat 2 a) wurde mh 30 kg C-ig-C^g-Fettalkohol mil 5 EO beaufschlagt. Es wurde ein staubireies und 
nicht kiebendes Granulat erhalten, das em einheitlicherss Kornspektrum aufwies als das Granulat 2 a). 
[0037] KorngroBenverteilung (Siebanalyse) in Gew.-% ; 



> 1,6 mm 


> 0,8 mm 


> 0,4 mm 


> 0,2 mm 


>0,1 mm 


<0,1 mm 


3,4 


42,6 


39,2 


14,3 


0,5 





Verfahren zur Herstsllung a 
wobei in dem Mischcr sir F 



Montensidhaltiger Wasch- und Relnigungsmittel durch Granulierung in einem Mischer, 
iststoff vorgelegt wird, gekennzeichnet durch 



(a) separates Herstelien einer aniontensidhattlgen Mischung, welche bis mtndestens 20 °C flieB- und pump- 
faJilg (St, durch teilweise Neutralisation eines Oder melirerer /i«iiontenside in iiirer Saurelorm mit einem basisch 
wirkenden, anorganischen Oder organlsctien Neutralisationsmedium, 

(b) Zugabe dieser anioniensidhaltigen Mischung zu einem in einem Mischer vorgelegten Feststoft oder einer 
Feststoff mischung und 

(c) Granulierung der Bestandteile zu einem schutt- und rleselfahigen Granulal, 

wobei im SchriU (a) ein anorganisches oder organisohes Neutraliaationemedium eingesetzl wird unddervorgelegte 
Feststoff im Schritt (b) ein basisch wirkender Feststoff ist bzw. die Feststoffmischung im Schntt (b) einen oder 
mehrsre basisch wirkende Festatofte anthalt und der basisch wjrksnde Feststoff bzw, die basisch v;irkenden Fest- 
stoffe mindestens in den Mengen vorliegen, daO eine vollstandige Neutralisation der Antontenside in ihrer Saure- 
tom gawahrleistet ist. 

Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekanrtzeichnet, dal3 die aniontensrdhaltige Mischung im Schritt (a) durch 
Neutrailsatiofi eines oder mehrerer Aniontenside in ihrar Saureform mit einem flusaigen, basisch wirkenden orga- 
nlschen NeutrallsatiOTsmedium, vorzugsweise sinem Amin, insbesondere Dimethylamin, IVtonoethanolamIn, 
Diethanolamin, Triethanolamin oder Mischungen aus diesen, hergesteltt wird. 

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daS die aniontensidhaltige Mischung im Schritt (a) durch 
die Neutratisation eines naturllchen Ce-Cig-Fettsauregemisches mit Monoethanotamin oder Triethanolamin hsr- 
gesteDt wird, wobei das Mischungsverhaltnis Anlontensid in Saureform : Mono- bzw. Triethanolamin so zu bestim- 
men ist, daB nach der Neutralisattan das Anbntensids in seiner Saurefomi eine Flussigphase erIiaSten wird, die 
noch zwischen 5 und 20 °C, vorzugsweise zwischen 8 und 15 "C flief3- und pumpfahig ist. 

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafJ bei der Herstellung der anicntensid- 
haitige Mischung im Schritt (a) zunachst eine Mischung aus etboxylierten Niotensiden und Anioitansiden in ihrer 
Saureform hergestellt wird, wobei vorzugsweise die ethoxylierten Niotenside vorgelegt und die Aniontenside in 
ihrer Saureform hinzugegeben werden, 

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Mischung aus Aniontensiden in ihrer Saureform 
und den ethoxyiierten Niotensiden in einem Gewichtsveriiaitnis von 1 : 0,5 bis 1 : 30, vorzugsweise bis 1 : 20, 
hergestellt wird, 

Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekennzeichnet, dali die aniontensidhaltige Mischung im Schritt (a) 
durch teilweise Neutralisation einer Mischung aus einem Oder mehreren Anbntensiden in Saureform und ethoxy- 
lierten Niotensiden mit einem festen oder flussigen, basisch v^rkenden, anorganischen Neutralisationsmedium 

hergestellt wird. 



Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dafl im Schritt (a) eine aniontensidhaltige Misctiung herge- 
stellt wird, die 60 bis 95 Gew.-% Anlontensid in Saureform und 5 bis 40 Gew.-% Anlontensid, jeweils bezogen auf 
die Menge des ursprunglich eingesetzten Anbntensids in Saureform, enthalt, wobei dte aniontenskihaltige Mi- 
schung bei Temperaturen zwischen 5 und 20 'C, vorzugsweise zwischen S und 15 °C fliefJ und pumpfahig ist. 
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8. Verfahrennach Anspruch6oder7,dadufchg6kennzeichn9t, daRalsanorganischesNeutraiisalionsmedium testes 
Natrium hydroxid Oder etne waBrige NatriumhydroxMlosung, vorzugsweise eine konzentrierte waBrige Natriumhy- 
droxidlosung eingesetzt wird. 

s 9. Verfahren nach einem der Anspriicha 1 bis 8, dadurch gskennzeichnei daB als Feststoff oder als Sestandteil der 
Feststoffmischung im Schritt (b) mindestens ain atkalisches anorganisches Salz aus der Gruppe Alkalicarbonal, 
Alkalibicarbonat und Aikallsilikat mit einem moiaren Verhalinis MgO zu SiOj von 1 ; 1 bis 1 : 4,0 eingesetzt wird, 
wobei M vorzugsweise Natrium oder Kaiium bedeutet. 

10 10. Verfahren nach Ansprucli 9, dadurcli gekennzeicliriet, daB im Schritt (b) eine anorganisclie Festatoffmlscliung 
vorgelegt wird, wdaei die Misohung Alkalicarbonat oder eine Mischung aus Aikallcarbonat und Alkalisilikat mit 
einem moiaren VerhSltnis von 1 : 1 bis 1 : 3,5 und gegebenenfalls mindestens einen weiteren Feststoff, beispiels- 
weise einen Feststoff aus der Gruppe der Buiidersubstanzen, wis Phospliate, vorzugsweise Natriumtripolyphos- 
phate, und Zeolltli, oder Sutfat, vorzugsweise solche Feststoffe entinalt, die bei der Zugabe einer im Schritt (a) 

IS eitaltenen teilneuSralisierten aniwitensidhaltigen Mischung keine diemische Veranderung erfahren. 

11. Verfahren nach einem der Anspruche i bis 10, dadurcli gekennzeichnet, da6 nur ain Teit. etwa 30 bis 70 Qew.- 
%, vorzugsweise etwa 35 bis 60 Gew.-% der insgesamt vorhandenen Feststoffe im Schritt (b) vorgelegt wird und 
der Rest der Feststoffe nach der vollstarsdigen Neutralisation der im Schritt (b) nooh vortiandenen Aniontenside 

20 in ihrer Saureform im Schritt (c) vorzugsweise portionsweise hinzugegeben wird. 

12. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 11, dadurch gekennzeichnet, daB das Granulat mit Niotensiden be- 
aulschiagt wind. 

ss 13, Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, da(3 das Granulat mit dsr Menge an Niotensiden beauf- 
schlagt wird, welche der thooretischen Aufnahmekapazitat der Granulate entspricht, wobei die Verarbeitbarkelt 
der Granulate nicht beeintrachtigt wird. 

14. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB ein Wasch- und Reinigungsmittel 
30 hergestellt wird, das bis 30 Q6w.-%, vorzugsweise 1 0 bis 25 Gew.-%, an anicaiischen und nichttonischen Tensiden 

sowie 50 bis 80 Gew.-% der in den Sohritten b) und c) vorgeleglen oder hinzugegebenen Feststoffe enthalt, wobei 
der Anieil der ethoxylierten Niotanside etwa bis zu 20 G6w.-%, vorzugsweise 5 bis 18 Gew.-% und insbesbeson- 
dere mehr als 10 Gew.-% betragt. 

35 15. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 14, dadurch gekennzeichnet, daB etn Wasch- und Reinigungsmittel 
hergestellt wird, das bis 30 Gew.-% und vorzugsweise 0 bis 25 Gew,-% Zeolith, bezogen auf wasserfreie Substanz, 
enthalt. 



40 Claims 

1. A process for the production of detergents containing anionic surfactants by granulation in a mbcer, a solid being 
initially introduced into the mixer, characterized by 

4S (a) separate preparation of a mixture containing anfonic surfactants, which is flowable and pumpable up to at 

least 20°C, by partia! neutralizatbn of one or more anionic surfactants in their acid form with a basic inorganic 
or organic neutralizatbn medium, 

(b) addition of the mixture containing anicxtic surfactants to a solid or solid mixture previously introduced into 
a mixer and 

so (c) granulation of the constituents to form pourable and f ree-fiowtng granules, 

an inorganic or organic neutralization medium being used in step (a) and the solid initially introduced in step (b) 
being a basic solid or Uie solid mixture in step (b) containing one or more basic solids and the basic solid or basic 
solids being present in at least such quantities that complete neutralization of the anbnic surfactants in their acid 
5$ form is guaranteed. 

2. A process as claimed in claim 1 , characterized in that the mixture containing anionic surfactants is prepared in 
step (a) by neutralization of one or more anionic surfactants in their acid form with a liquid, basic organic neutral- 
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ization medium, preferably an amine, more particularly dimettiylamine, monoethanolamine, disthanolamine, tri- 
ethanolamine or mixtures thereof, 

3. A process as claimed in claim 2, ciiaracterized in thai the mixture containing anionic surfactants is preparod in 
step (a) by tlie neutralisation of a natural Cg.^g fatty acid mixture witii monoetlianolamine or triefhanoiamine, the 
mixing ratio of anionic surfactant in acid fomn to mono- or triethanolamine leaving to be determined in such a way 
that a liquid phase which is still f bwable and pumpable between 6 and 2Syc and prefer^ly between 8 and 1 5°C 
is obtained after neutralization of the anionic surfactant in its acid form. 

4. A process as claimed in any of claims 1 to 3, characterized in that, in the preparation of the mixture containing 
anioiic surfactants in step (a), a mixture of ethoxylated nonioiic surfactants and anbnic surfactants in their ackJ 
form is initiaily prepared, the ethoxylated nonionic surfactants preferably being introduced first and the anionic 
surfactants in their acid form being added thereafter. 

5. A process as claimed in claim 4, characterized in that the mixture of anionic surfactants in their acid form and the 

ethoxylated nonionic surfactants is prepared in a ratio by weight of 1 :0.5 to 1 :30 and preferably in a ratio by weight 
of up to 1;20. 

e. A process as claimed in claim 4 or 5, characterized in that the mixture containing anionic surfactants is prepared 
in step (a) by partial neutralization of a mixture of one or more anionic surfactants in acid form and ethoxylated 
nonionic surfactants with a solid or liquid, basic inorganic neutralization medium. 

7. A process as claimed in claim 6, characterized in that a mixture containing antonic surfactants, l.e. 60 to 95% by 
weight of antonic surfactant in acid form and 5 to 40% by weight of anionic surfactant, based on the quantity of 
the anionic surfactant in acid form originally used, is prepared in step (a), the mixture containing anionic surfactants 

being flowabie and pumpable at temperatures of 5 to 20°C and preferably at temperatures of B to 1 S^C. 

6. A process as claimed in claim 6 or 7, characterized in thatsoilc sodi-jm hydroxide or an aqueous sodium hydroxide 
solution, preferably a concentrated aqueous sodium hydroxide solulion, is used as ihe inorganic neutralization 
medium. 

9. A process as claimed in any of claims 1 to 8, characterized in that at least one alkaline inorganic salt from the 
group consisting of alkali metal carbonate, alkali metal bicarbonate and alkali metal silicate with a molar ratio of 
M2O to Si02 (M is preferably sodium or potassium) of 1 : 1 to 1 :4.0 is used as the solid or as part of the solid mixture 
in step (b). 

10. A process as claimed in claim 9, characterized in that an inorganic solid mixture is initially introduced in step (b), 
the mixture containing alkaSi metal cart>onate or a mixture of alkali metal carbonate and alkali metal silicate in a 
molar ratio of 1;1 to 1:3,5 and optionally at least one other solid, tor example a solid from the group of builders, 
such as phosphates, preferably sodium tripolyphosphates, and zeolite, or sulfate, preferably solids of the type 
which do not undergo any chemical change after the addition of a partly neutralized mixture containing anionic 
surfactants obtained in step (a). 

11. A process as claimed in any of ciaims 1 to 10, characterized in that onfy part, i.e. around 30 to 70% by weight and 
preferably around 35 to 60% by weight, of the total solids present is initiaily introduced in step (b), the remainder 
of the solids being added, preferably in portions, in step (c) after the complete neutralization of the anionic sur- 
factants in acid form stil! present in step (b). 

12. A process as claimed in any of claims 1 to 11, characterized in that the granules are impregnated witti nonionic 
surfactants. 

13. A process as claimed in claim "12, characterized in that the granules are impregnated with the quantity of nonionic 
surfactants corresponding to the theoretical absorption capacity of the granules without any adverse effect on the 
processability of the granules. 

1 4. A process claimed in any of claims 1 to 1 3, characterized In that a detergent is produced vttsich contains up to 30% 
by weight and preferably 10 to 25% by weight of aniraiic and nonionic surfactants and 50 to 60% by weight of the 
solids initially introduced or added in steps b) and c), the percentage content of ethoxylated nonionic surfactants 
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being up to about 20% by weight, preferably 5 to 18% by weight and, more preferably, above 10% by weight. 

1S. A process as claimed in any of claims 1 to 14, characterized in that a detergent containing up to 30% by weight 
and preferably from 0 to 26% by weight of zeolite, based on water-tree substance, is produced. 



RevendicatiOTis 

1. Precede de production de detergents et de produits de nettoyage contenant des agents tensioactifs anioniques 
10 par granulation dans un melangeur, dans lequel on dispose, dans le melangeur, un materiau solide, caracterise par 

(a) une production separ^e d'un melange contenant un agent tensioactifs anionique, qui est fluide et pompable 
jusqu'a au mohs 20°C, par neutralisation parfielle d'un ou plusleurs agents tensioactifs anioniques sous ieur 
forme acide avec un milieu de neutralisation tnorganique ou organlque a action basique, 
'5 (b) I'addition de ce melange contenant un agent tensioactifs anionique a uri solide ou a un melange de solides 

disposes dans un melangeur et 

(c) la granulation des oomposants en un granule pouvant faire des rembiais et fluide, 

operation dans laquelle on utilise un rriiiieu de neutralisation inorganique ou organique, et le solide dispose dans 
so l'6tape (b) est un solide k acticn basique, ou selon tes cas le melange de solides de I'etape (b) contient un ou 

plustsufs solides & action basique, at le ou Iss solides k action basique est ou sont prfeents au moins en une 
quantity qui garantit une neutralisation complete des agents tensioactifs anioniques sous Ieur forme aclde. 

2. Proc6d6 selon la revendication 1 , 
2S caract§rls6 en cs qu' 

on produit (e melange contenant un agent tensioactit anionique dans I'etape a) par une neutralisation d'un ou 
plusleurs agents tensioactifs anioniques sous Ieur forme acids avec un milieu de neutralisation organlque llqulde 
faction basique, de pr6f6fence une amine, en particulier la dimilthylamine, la mono^thanolamine, le dl^thanola- 
mlne, latriiSthanolamine ou des melanges de ces corps. 

3. Prooede selon ia revendication 2, 

caracterise en ce qu' 

on produit le melange contenant un agent tensioactif dans I'etape a) par la neutralisation d'un melange d'aoldes 
gras en Cg a C-,g natural avecde la monoethanolamineou de latriethanolamine, le rapport de nnelangede I'agent 
35 tensioactif anionique sous lorme acide : mono- ou selon iescastriethanolamineetantaetablirdemanierequ'aprfes 

neutralisation de I'agent tensioactif anionique sous sa forms acide on obtienne une phase liquide qui est encore 
fluide e; pompab-'e enire 5 et 2C°C, de preference entrs 8 et 15°C, 

4. Proc6de selon I'une des revsnaications 1 k 3, 
40 caracterise en ce qu' 

on produrt lors de la fabrication du melange contenant un melange tensioactif dans l'6tape a), toutd'abord un 
melange de niotensides ethoxyles et d'agents tensioactifs anioniques sous Ieur forme acide, operation dans la- 
quelle de pr§f6rence on dispose les r^iotensldss ^thoxylSs et on ajoute les agents tensioactifs anioniques sous 
Ieur forme acide. 

45 

5. Precede selon la revendication 4, 

caracierise en ce qu' 

on produit ie melange d'agents tensioactifs anioniques sous Ieur forme acide et des niotensides ethoxyles dans 
un rapport pondera. de 1:0,5 a 1:30, de preference h 1:20. 

50 

6. Precede selon la revendication 4 ou 5, 
caracterise en ce qu' 

OT produit le melange contenant un agent tensioactif anionique dans I'etape a) par une neutralisation partleile d'un 
melange d'un ou piusieurs agents tensioactifs anioniques sous forme acide et de niotensides ethoxyles avec un 
milieu de neutralisation inorganique solide ou liquids a actbn basique. 

7. Precede selon la revendicatton 6, 
caracterise en ce que 
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dans i'etape a) on produil un melange conlenant un agent tensioactf, qui contient de 50 a 95 % en poids d'agent 
lensioaclif anionique sous forme acide et de 5 40 % en poids d'agent tensioaotit anionique, a chaque fois par 
rapport a la qitantite de I'agent tensioactif anionique utilise a Torigine sous forme acide, le melange contenant un 
agenl tensioactif et^t fluide el pompable h des temperatures comprises entre 5 et SO'C, de pr6f6rence entre 8 
s etlS-C. 

8. Proced^ seton la revendicatlon 6 ou 7, 
carac16ris6 en ce qu' 

on utilise comme milieu de neutraiisatlon inorganique de I'hydroxyde de sodium solide ou urie solution aqueuse 
'0 d'hydroxyde de sodium, de preference une solution aqueuse concentres d'hydroxyde de sodium. 

9. Procsde selon une des revendications 1 & 8, 
caracterisa en ce qu' 

on utilise comme solide ou comme constituant du melange solids dans I'dtape b) au moins un sel inorganique 
alcaiin du groups des carbonates alcalins, oicarbonates alcalins et silicates alcallns avec un rapport moSaire de 
M2O a Si02 de 1 ;1 a 1:4,0 ou M represente de preference le sodium ou le potassium. 

10. Procsde seion la revendicatlon 9, 
caractertse en oe qu' 

20 on dispose dans I'etape b) un melange de soildes Inorganiques, le melange contenant un carbonate aicalin ou un 

mSlangs de carbonates alcalins ou de silicates alcalins avec un rapport moiaire de 1:1 a 1:3,5 et le cas echeant 
au moins un autre solide, par exempie un solide du groupe des substances adjuvantes, ccmme les phosphates, 
de pr6f6rence les tripotyphosphates de sodium, et une zeoHthe, ou un sulfate, de preference des soildes qui lors 
de ['addition 6'un melange contenant un agent tensioactif partiellement neutralise obteriu dans I'etape a) ne pro- 

2S dulse pas de modification chlmique. 

11. Precede seton I'une des revendications 1 a 10, 
caractSrIsQ en ce qu' 

on ne dispose qu'une partie, par exempie de X a 70 % en poids, de preference d'environ 35 a 60 % en poids de 
30 Tensembie des soildes presents dans I'etape b) et qu'on ajoute le reste des solides apres !a neutralisation complete 

des agents tensloactifs anioniques encore presents dans I'etape b) sous la forme acide dans I'etape c), de prefe- 
rence en plusieurs fois. 

12. Precede selon i'une des revendications 1 all, 
35 caracterise en ce qu' 

on altmente le granule en niotensides. 

13. Procede selon la revendicatlon 12, 
caracterise en ce qu' 

40 on ^imente le granule avec une quantite de niotsnsides qui correspond a la capac!l6 d'absorptitrt !h6orique des 

granuies, sans porter attaints k I'aptitude h la transformatfon des granules. 

14. Prcwede selon I'une des rsvendlcatlats 1 S 13, 
caracterise en ce qu' 

4S on produll un detergent ou un produit ds nettoyags qui contient jusqu'a 30 % en poids, de preference de 1 0 25 

% d'agents tensloactifs anioniques et non ioniques, ainsi que de 50 k SO % en poids des soisdes dispc^es ou 
ajoutes dans les etapes b) et c), la proporticHi des niotensides ettioxyles s'eievant a environ jusqu'a 20 % en poids, 
de preference 6 5 a 1 8 % en poids et en particulier a plus de 1 0 % en poids. 

50 15. Precede selon I'une des revendications 1 a 14, 
caracterise sn ce qu' 

on produit un detergent ou produit de nettoyage qui contient jusqu'a 30 % en poids et de preference de 0 a 25 % 
en poids de zeolltlne, par rapport a la substance anhydre. 

ss 
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